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Verfahren und Anordnung air KntatysetoraktivttStebestfmmung 



(57) Verfahren und Anordnung zur Katafysatoraktrvitatsbestimmung in Reaktionen mtt geringen WSrmetdnungen mit 
dem Ziel, den Kostenaufwand fur die katalytische Prufung von Katslysatoren zu verringern. Die Aufgabe, Verfahren 
und Anordnung zu entwickeln, die mlt geringem Aufwand zuveriassige Kenngrofien tiefern, wird geldst indem man 
sieben bis zehn paraJlelgeschaltete und in einem Strahlungsofen beheizte Reaktionsrohre mit 0,05 bis 3 g 
Ketalysatorprobe beschlckt, die Gasstrdmungsgeschwindigkeiten von 2 bis 30 l/h in den Reaktionsrohren mit 
parallelgeschalteten Drosseln einstellt, das umzusetzende Substrat in die zentrale, zu den Strdmungsreglem 
fOhrende, gereinigte Gasstrdmung zudosiert, die Probsnahme mittels der an den Reaktionsrohrausgangen 
gakoppelten Probegeber eines Probegebersyatems gieichzeitig vornimmt, die Proben nachefnander dem 
Gaschromatographen zudosiert und die Temperatursteuerung des Strahtungsofens uber in den 
Kataiysatorschuttungen von mindestens drei Reaktionsrohren angeordneten Thermoelemente vornimmt. Die 
Spannungen der Thermoelemente warden mit einem rotierenden Abgrerfer dem Sollwertgeber der 
Temperatursteuerung des Strahlungsofens zugeteitet Die Anordnung besteht aus sieben bis zehn 
parallelgeschalteten Reaktionsrohren. Vor den ReaktionsrohreingShgen 1st Jewells eine Drossel engeordnet. In die zu 
den parallelgeschalteten Drosseln fuhrende zentrale Gasversorgungsleitung 1st eine SubstratdoslersteHe mit 
nachfolgendem MischgefSB eingebunden. Jeder Reaktionsrohrausgang ist mlt einem Probegeber eines 
Probegebersystems fur den Gaschromatographen, bestehend aus sieben bis zehn parallelgeschalteten Probegebern, 
gekoppelt Die Reaktionsrohre sind in einem Strahlungsofen engeordnet. Mindestens drei der sieben bis zehn 
Reaktionsrohre enthalten ein Thermoelement. Die Thermoelemente sind uber einen rotierenden Abgrelfer mlt dem 
Sollwertgeber der Temperatursteuerung des Strahlungsofens zeftweise verbunden. 
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Erfindungsanspruch : 

1 . Verfahren zur KatstysatoraktivHStabedtimmung in Reaktionen mit geringen W&rmetdnungen mft Integraletrdmungsreaktoren im 
Temperaturbereich von 293 bis 993 K nach vorhergehender Kate lysatorekti vie rung, d&durch gekennzelchnat, daS sieben bis zehn 
parallelgeschatete Reaktionsrohre, die in einem Strahlungsofen beheizt werden, mit 0,05 bla 3 g der ver&chledenen 
Katalysatorproben beschickt werden, die Gesstromung&geschwindigkeiten von 2 bis 30 l/h In dan Reaktionsrohren mit 
paraUeigeschalteten Drosseln elngesteilt warden, das umzusetzende Substrat in die zentrele, zu den Strdmungsreglem fuhrende, 
gareinigte Ga&strdmung zudoaiert wird, die Probenahme mftteia der an dan Reaktionsrohrausgfingon gekoppetten Probegeber 
eines Probegebarsystems glelchzeitig vorgenomman wird, die Proben nachelnander dem Gaschromatographen zudoaiert werden 
und die Temperatursteuerung das Strahiungsofene fiber in den KataJysatorcchuttungen von mindestens drei Reaktionerohren 
angeordneten Thermoelementen erfolgt, indem die Spannungen der Thermoelements der Reaktionarohre nachelnander mittela 
rotierender Abgreifer dem Soliwertgeber der Temperatursteuerung des Strahiungsofens zugeleKet werden, wobei die 
Obartragungszeit fur jades Thermoelement 1,6 bis 4 sec betrsgt 

2. Anordnung zur Katafysatoraktivitfitsbestimmung, dodurch gekennzelchnet, daB sieben bis zehn Reaktionsrohre parallel 
geschaitet sind, vor jedem Reaktionsrohreingang eine Drossel angeordnet ist, in die zu den parallel geschalteten Orossein 
fuhrende zentraie Gasversorgungsleitung eine Substratdosiersteile mit nachfolgendem MisohgefSB aingebunden ist, jeder 
Resktionsrohrausgang mit etnem Probegeber eines. Probegeberaystems fOr den Gaschromatographen, bestehend aua sieben bis 
zehn parailelgeschalteten Probegebern, gekoppelt 1st, die Reaktionsrohre In einem Strahlungsofen angeordnet sind und daft in 
mindestens drei der sieben bis zehn Reaktionsrohre ein Thermoelement hlneirvragt und die Thermoelemente uber einen 
rotierenden Abgreifer mit dem Soliwertgeber der Temperatursteuerung des Strahiungsofens zeitweiae verbunden sind. 

Anwendungsgebiet der Erfindung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Anordnung zur Bestimmung der katah/tischen Wirksamkeit von Versuchskatalysatoren 
und technischen Katalysatoren zum Zwecke der QualrtatskontroHe und fQr die Vorbereitung des Einsatzes der Katalysatoren m 
'2\ Produktionsanlagen mit geringen WSrmetdnungen. 



Chorakteristik der bekannten technischen Ldsungen 

Es ist schon seit iangem bekannt daft die kataiytiache Wirksamkeit von Katalysatoren mitteis Mikroreaktortechnik in Laboratorien 
und Technika gepruft wird. Oabei sind in zahtreichen Fallen die Mikroreaktoren mit Gaschromatographen gekoppelt, mit denen eine 
Analyse der Reektionsprodukte vorgenommen wird. Ober den EJnsatz einer soichen Mikroreaktortechnik berichtete bereits E. 
BAYER (Angew. Chemie 69, 732 |1957]). Diese Methode ist durch die US-Patentschrift 2 90S 539 bekannt. Bei den ketaiytlschen 
Untersuchungen wird die Wirksemkeit der Katalysatoren in Abhanglgkeit von derTemperatur, des Druckee, der 
Gaszusammen&euung und anderen Untersuchungsparsmetern gepruft Es ist ferner bekannt, daB f Or vtele heterogen-katelysierte 
Reekticnen im technischen Ma&stab Mehrrohrreaktoren ein gesetzt werden. Dabeitreten die Reaktionskomponenten gasfdrmlg en. 
einem Ende des Mehrrohrresktors ein und durchstrdmen die einzelnen Rohre, in denen der Katatysetor angeordnet ist. Hierbet 
wandein sich die Ausgangsstoffe um und die gasfdrmlgen Reektionsprodukte treten en den Reaktorausgingen aus und vertaasen 
gesemmelt die Reaktoranlage. 

Die BRD-OS 2 714 939 nutzt einen technischen Mehrrohrreaktor zur Oberprufung der katelytischen Wirksamkeit von Katalysatoren 
aus, indem ein Rohr mit Versuchskatatysator gefOIlt wird, das aus diesem Rohr austretende gasfdrmlge Reaktionsprodukt 
eufgefangen und anatysiert wird. Fur die Losung von Suchforschungsproblemen sowie fQr die Qualitatskontroi)© von technischen 
Katalysatoren ist diese Methode nur bedingt einsetzbar, da der Katah/satorprobenaufwand sehr groB Ist und eine exakte 
Temperaturfuhrung nicht mdglteh ist. Zudem besitzt diese Methode, wie euch die herkdrnmlichen PrGfeinrichtungen den Nachtell, ' 
daft der Aufwand an Zeit, Materia! und Energie relativ hoch liegt. 

Ztel der Erfindung 

Ziel der Erfindung ist ein Verfahren und eine Anordnung zur Bestimmung der katalytischen Aktivftfit von Katalysatoren In Reaktionen 
mit geringen WSrmetdnungen zum Zwecke der GualitetskontroHe und fur die Vorbereitung des Katalysatoreinsatzes in 
Produktionsanlagen mit einem geringen Kosten aufwand. 



Darlegung des Wesens der Erfindung 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren und eine Anordnung zur Bestimmung der Wirksamkeit von Katalysatoren in 
Reaktionen mit geringen WSrmetdnungen zu entwickeln, die es gestatten, mit einem moglichst geringen Zett-, Energie- und 
Meterialaufwand zuverlessfge und aussagekraftige Kenngrd&en fur die katalytische Aktrvitet von Versuchs- und technischen 
Katalysatoren zu erhalten. 

Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren zur Ketalysatoratctivttatsbestimmung in Reaktionen mit geringen W& rmetonungen mit 
Integratstrdmungsj eaktoren im Temperaturbereich von 293 bis 993 K naoh vorhergehender Katafysatoraktivierung geldst, indem 
erftndungsgemSS sieben bis zehn parallel geschaltete Reaktionsrohre, die in einem Strahlungsofen beheizt werden, mit 0,05 bl* 3 g 
der verschiedenen Katalysatorproben beschickt werden, die Gasstr&mungsgeschwindigkeiten von 2 bis 30 l/h in den 
Reaktionsrohren mit parallel geschalteten Drossetn elngestellt werden, das umzusetzende Substrat In die zentrale, zu den 
Strdmungsreglem fuhrende, gereinigte Gesstrdmung zudoaiert wird, die Probenehme mittela der an den Reaktionsrohrausglngen 
gekoppelten Probegeber eines Probegabersystems glelchzeitig vorgenommen wird, die Proben nacheinander dem 
Gaschromatographen zudoslert warden und die Temperetur&teuerung des Strahiungsofens Ober in den KatalysBtorschuttungen von 
mindestens drei Reaktionsrohren angeordneten Thermoelementen erfoigt Indem die Spannungen der Reaktionsrohre nacheinander 
mitteis rotierenden Abgreifer dem Soliwertgeber der Temperatursteuerung des Strahiungsofens zugeleitet werden, wobei die 
Obertragimgszert fQr jedes Thermoelement 1,5 bis 4 sec. batragt. Diese Aufgabe wird weiterhin durch eine Anordnung zur 
KatalysatoraktivhStsbestimmung erfindungsgernaB geldst, indent sieben bis zehn Reaktionsrohre parallel geschaitet sind, vor jedem 
Reaktionsrohreingang eine Drossel angeordnet ist, in die zu den parallel geBOhalteten Drosseln f Ohrende zentrale 
Gasversorgungsleitung eine Substratdosiersteile mit nachfolgendem MtsohgefaS eingebuden ist, jeder Reaktionsrohrausgang mit 
einem Probegeber eines Probegabersystems fOr den Gaschromatographen, bestehend bus sieben bis zehn parallel geschalteten 
Probegebern, gekoppelt Ist, die Reaktionsrohre in einem Strahlungsofen angeordnet sind und daB in mindestens drei der sieben bis 
zehn Reaktionsrohre ein Thermoelement hfneinragt und die Thermoelemente uber einen rotierenden Abgreifer mit dem 
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Soltwertgeber der Temperatursteuerung des Strahlungsofens zeitweise verbunden sind. Oberraechenderwefse wurda gefunden, 
da& die kurzzeiti'ge nacheinanderfolgende Temperatursteuerung von mindestens drei der sieben bis zehn Reaktoren zu einer solchen 
Temperaturkonstanz fOhrt, daft mit dar erfindungsgem88en Anordnung raproduzlarbare katalytiache Kenndaten bai der PriHung der 
Katalysatoren In Reaktionen mit geringen Wdrmetdnungen erhalten warden. 

vVeaentlich fflr die Erflndung 1st, daB die Stromungsgeechwlndigkeit In jedem eiraelnen Reaktronerohr getrennt elngesteltt werdan 
kann. ?tmer ist fur die erfolgreiche Anwendung der erfindungsgema&en Anordnung wesentlich, daB jeder Reaktorausgang der 
sieben bis zehn Reaktoren mit Jewells einem Probegeber verbunden ist. wobei die Probegeber urrtereinander und mit dam 
Geschromatographen so gekoppeft sind, daB die Probenahme gteichzerag und die Dosierung in den Gasohromatographen 
nachainander erfolgen kann. Zudem ist von groBer Wtehtigkelt daB als Of en ein Strahtungaofen eingesetzt wird. Das Prinzlp der 
Versuchaanordnung kann sowohlfGr katah/ttoche Unterauchungen unter Normaidruck els auch fur Unterauchungen unter erhShtem 
Druck ganutzt werden. Die Gasumatellungen sowie die ProbendoslervorgSnge konnen manuefl bzw. automatisch vorgenommen 
werdan. In der bevorzugten Ausfuhrungsform der erftndungsgemaBen Anordnung erfolgen die Gasumstellungen und 
Doaiervorg&nge automatisch. Mit dem Auslosen des Dostervorganges wird erne mikrorachnergeatutzte Auawetteeinhert zur 
Ermittlung der quantitation Zusammensetzung der Raaktionsprodukta In Betrleb genommen. Die Erflndung sol! anhend elnes 
Ausfuhrungabeispiels ndher eriautert werdan. 

AusfQhrungsbefspiel 

Die acht eimelnen Reaktoren der Mehrfachreaktoraniage werden mit den chlorlerten Pt-AljOj-Versuchskatatysatoren A, B f C, D, E, 
F, G und H beschtckt, wobei die Katatysatorelnweege 250 mg betrBgt Die Katalysatoren werden unter Wasserstoffstromung in 
einem Strahlungaofen temperaturprogremmiert auf 300 °C hochgeheizt und 1 h be! dieeer Temperatur ausgeheizt AnschiieBend 
wird bai dieser Temperatur durch die Katatysatorschlcht ein n-Hexan-Wasaerstoffgemisch geieitet Die Ketaryaatorbeiastung betragt 
1.1 g n-Hexan/g Kat h be! einem Hj-n-Hexan-Molverhaltnis von 12:1. Die Herstellung dieses Gemlsches erfolgt durch Einspritzen von 
n-Hexan mit einer Mikrodostervorrichtung In die zentraie Wasserstoffleitung. Der Einspritzstelle ist ein MischgefaB nachgeachelten. 
Der Ausgdng des MisohgeraBes fOhrt zu einem Gasverteiler, an dem acht durchfluBgeregefte Droaseln angeachloaaen sind. Der 
Gasdruck in den leitupgen bis zu den Drosseln betragt 0,2 MPa. Mtt den durchfluBgeregelten Drosseln sind Qber Tauchungen die 
\cht Reaktoren verbunden. Zur Messung und Steuerung der Temperatur in den Reaktoren ragt jeweile In die Kataiysatorschicht der 
^Reaktoren 1, 3. 5 und 7 ein Thermoelement Die Temperatureteuerung der Reaktoren erfolgt derail, daB die Thermospannungen der 
Thermoelemente der vier Reaktoren uber etnen rotierenden Abgreifer dem Soilwertgebcr der Temperatursteuerung des 
Strahlungsofens zugefQhrt warden, wobei die MeBzeitfGr jedes Thermoelement 2 sec betragt Nach einer Reakttonszieietvon 
60 min wird mit dem Probegebersystem elne gieichzerttge Probenahme an den acht Reaktorausgingen vorgenommen. 
AnschiieBend werden die Proben automatisch nacheinender dem Geschromatographen zur Analyse der Raaktionsprodukta 
zugefuhrt. 

In der Tabelle 1 sind die Ergebnisse dargestellt 
Tebellel 

Katalytische Kenndaten der nach dem Ausfuhrungsbeispiel charakterisierten Pt-AlaO,-Katary6atoren 

Kataly- n-Hexan- Selektivitat der 

satpr Umsatz in Mol-% 2,2- Dimethyl butanbildung In MoJ-% 

A 22,4 ±0.6 6,0 ±0,3 

B 38,9 ±0,8 12,5 ±0,4 

C 36,2±0,9 11,8±0,2 

D 44,5 ±1,8 15,7 ±0,4 

E 18,6 ±0.8 8,4 ±0,3 

F 38,9 ±1,1 12.8 ±0,6 

G 28,5 ±0,3 10,4 ±0.3 

H 31,2 ±0,4 10,9 ±0,5 

Die Ergebnisse iassen erkennen, daB mit der ertlndungsgemaBen Anordnung in kurzer Zeit und mit geringem Kostenaufwand 
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Translation of 
DD 234 941 

"Process and Device for Determining the Activity of Catalysts" 



10 (Abstract) 

Process and device for determining the activity of catalysts in reactions having a low heat of 
reaction with the objective to lower the costs for testing the catalytic properties of catalysts. 
The objective of developing a process and a device that deliver, with little effort and high 

15 reliability, characteristic performance figures is solved by means of loading seven to ten 
reaction tubes that are connected in parallel and heated within a radiation oven with 0.05 to 
3 gofa catalytic sample; by means of adjusting gas flow velocities ranging from 2 to 30l/h in 
the reaction tubes by means of restrictors ("Drosseln ") that are connected in parallel; by 
means of dosing the substrate that is supposed to be reacted into the purified central gas flow 

20 that leads to the flow controllers; by means of simultaneously sampling the product by means 
of a sampler device system of sampler devices that are coupled to the reactor exits; by means 
of dosing the product as sampled subsequently into the gas chromatograph and by performing 
the temperature control of the radiation oven by means of at least three thermocouples that 
are located above the catalytic bed of at least three reaction tubes. The voltage output of the 

25 thermocouples is relayed to the setpoini device of the temperature control of the radiation 
oven by means of a rotating contact. The device comprises seven to ten reaction tubes that are 
connected in parallel. One restrictor ("Drossel"), respectively, is situated before the 
entrances of the reaction tubes. A dosage point for the substrate with subsequent mixing 
vessel is incorporated into the central gas supply line that leads to the restrictors that are 

30 connected in parallel Each exit of the reaction tube is coupled to a sampler device of a 
sampler device system for the gas chromatograph consisting of seven to ten sampler devices 
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that are connected in parallel. The reaction tubes are arranged within a radiation oven. At 
least three of the seven to ten reaction tubes contain a thermocouple. The thermocouples are 
intermittently connected with the setpoint device of the temperature control of the radiation 
oven by means of a rotating contact. 

5 

Claim of the Invention: 

1. Process for determining the activity of catalysts for reactions having a low reaction heat 
using integral flow reactors in the temperature range from 293 to 993 K after prior 

10 activation of the catalysts, characterized in that seven to ten reaction tubes, which are 

connected in parallel and are heated within a radiation oven, are loaded with 0.05 to 3 g 
of the different catalyst samples, that the gas flow velocity ranging from 2 to 30 l/h is 
adjusted in the reaction tubes by means of restrictors that are connected in parallel, that 
the substrate to be reacted is dosed into the central purified gas-stream which leads to 

1 5 the flow controllers, that the sampling is performed simultaneously by means of coupled 

sampler devices being located at the reaction exits of a sampler device system, that the 
samples are subsequently dosed into the gas chromatograph, and that the temperature 
control of the radiation oven is achieved by means of at least three thermocouples, 
which are located above the catalyst beds of at least three reaction tubes, relaying the 

20 voltage of the thermocouple of the reaction tubes, subsequently to the setpoint device of 

the temperature control by means of a rotating contact, wherein the transfer time for 
each thermocouple is from 1.5 to 4 sec. 

2. Device for determining the activity of catalysts, characterized in that seven to ten 
25 reaction tubes are connected in parallel, that a restrictor ("Drossel") is located in front of 

each reactor entrance, that a substrate dosing unit with subsequent mixing vessel is 
incorporated into the gas supply line, which leads to the restrictors that are connected in 
parallel, that each reactor exit is coupled to a sampler device of a sampler device system 
for the gas chromatograph consisting of seven to ten sampler devices that are connected 
30 in parallel, that the reaction tubes are arranged within a radiation oven, and that a 

2 
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thermocouple protrudes into at least three of the seven to ten reaction tubes, and that the 
thermocouples are at intermittently connected to a setpoint device of the temperature 
control of the radiation oven by means of a rotating contact at least. 

5 Field of Application of the Invention 

The invention relates to a process and to a device for determining the catalytic activity of 
experimental catalysts and of technical catalysts for means of quality control and for 
preparing the use of the catalysts in production systems having a low reaction heat. 

10 

Characteristics of the Technical Solutions Known from the Prior Art 

It has been known for a long time that the catalytic activity of catalysts can be examined by 
means of micro-reactor techniques in laboratories and pilot plans. Therein, in many instances, 

15 the micro-reactors are coupled to a gas chromatograph that is used for an analysis of the 
reaction products. The use of such micro-reactor technique is already known from E. BAYER 
(Angew. Chemie 69, 732 [1957]), This method is known from US patent 2 905 539. For the 
catalytic examinations, the activity of the catalysts is examined as a function of temperature, 
pressure, composition of the gas and other examination parameters. It is furthermore known 

20 that multiple tube reactors are used for many heterogeneously catalyzed reactions on a 
technical scale. Therein, the reaction components enter the multiple tube reactor in the gas 
phase on one end and flow through the individual tubes in which the catalyst is located. 
Thereby, the educts react and the gaseous reaction products exit at the reactor exits and leave 
the reactor system collectively. 

25 

BRD-OS 2 714 939 uses a technical multiple tube reactor for checking the catalytic activity of 
catalysts, wherein a tube is filled with the catalyst to be tested, the reaction product that exits 
said tube in the gaseous phase is collected and analyzed. This method is only of limited value 
for a solution of problems related to explorative research as well as for quality control with 
30 respect to technical catalysts since the effort with respect to the catalyst probe is very high and 
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an exact control of temperature is not possible. Furthermore, said method has the same 
disadvantage as the testing devices according to the prior art, in that the effort with respect to 
time, material and energy is relatively high. 

5 Object of the Present Invention 

Object of the present invention is to provide a process and a device for determining the 
catalytic activity of catalysts used in reactions having a low heat of reaction with the purpose 
of quality control and for the preparation of catalysts to be used in production devices with a 
10 low cost effort. 

Disclosure of the Gist of the Present Invention 

The object according to the present invention is to develop a process and a device for 
15 determining the activity of catalysts in reactions having a low heat of reaction that result in 
reliable and meaningful characteristic performance figures for the catalytic activity of 
experimental and technical catalysts at a minimum effort with respect to time, energy and 
material. 

20 This object is solved by means of a process for determining the activity of catalysts in 
reactions having a low heat of reaction by using integral flow reactors in the temperature 
range from 293 to 993 K, after having previously activated the catalyst, by means of charging 
up to ten reaction tubes, which are connected in parallel and heated within a radiation oven, 
with 0.05 to 3 g of the different catalyst probes, by means of adjusting gas flow velocities 

25 ranging from 2 to 30 1/h in the reaction tubes by means of restrictors ("Drosseln") that are 
connected in parallel, by means of dosing the substrate that is to be reacted into the central, 
purified gas stream that leads to the flow controllers, by means of simultaneously performing 
the sampling by means of coupled sampler devices of a sampler device system, the sampler 
devices being located at the reactor exits, by means of subsequently dosing the samples into a 

30 gas chromatograph, and by means of performing the temperature control of the radiation oven 
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by means of at least three thermocouples that are located above the catalyst beds of at least 
three reaction tubes, and by means of subsequently relaying the voltages of the reaction tubes 
to the setpoint device of the temperature control of the radiation oven by means of rotating 
contacts, wherein the transfer time for each thermocouple ranges from 1.5 to 4 sec. This 
5 object is furthermore solved according to the invention by means of a device for determining 
the activity of catalysts, wherein seven to ten reaction tubes are connected in parallel, wherein 
a restrictor ("Drossel") is arranged in front of each entrance to the reaction tube, wherein a 
substrate dosing unit with subsequent mixing vessel is incorporated into the central gas supply 
line that leads to the restrictors connected in. parallel, wherein each reaction exit is coupled 

10 with a sampler device of a sampler device system for the gas chromatograph, the sampler 
device system consisting of seven to ten sampler devices that are connected in parallel, 
wherein the reaction tubes are arranged within a radiation oven, and wherein a thermocouple 
protrudes in at least three of the seven to ten reaction tubes, and wherein the thermocouples 
are at least intermittently connected with the setpoint device of the temperature control of the 

15 radiation oven by means of a rotating contact. Surprisingly, it has been found that a 
temperature control that is performend within short subsequent time intervals in at least three 
of the seven to ten reactors leads to such a constancy in temperature, that reproduceable 
catalytic characteristic performance figures are obtained by using the device according to the 
invention for testing the catalysts in reactions having a low heat of reaction. 

20 

It is essential for the present invention that the flow velocity in each reaction tube can be 
adjusted separately. Furthermore, it is relevant for the successful application of the device 
according to the invention that each exit of each reactor of the seven to ten reactors is 
connected with one sampler device, respectively, wherein the sampler devices are coupled 

25 with each other and with a gas chromatograph so that the samples can be taken 
simultaneously and that the dosage into the gas chromatograph can be performed 
subsequently. Furthermore, it is of high importance that a radiation oven is used as the oven. 
The principle of the device according to the invention can be used for catalytic examinations 
at normal pressure as well as for examinations under increased pressure. The switching of gas 

30 supply as well as the sample dosage processes can be performed manually or automatically, 
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respectively. In a preferred embodiment according to the present invention, switching the gas 
and dosing is performed automatically. By means of triggering the dosage process, an analysis 
unit that is based on a micro-computer is made operational, which determines the quantitative 
composition of the reaction products. The invention shall be illustrated further by means of an 
5 example. 

Example 

The eight individual reactors of the multiple, reactor device are loaded with the chlorinated 

10 Pt-Al 2 -0 3 test catalysts A, B, C, D, E, F, G, and H, wherein the catalyst weight is 250 mg. The 
catalysts are heated up to 300°C under a hydrogen stream in a radiation oven, the temperature 
of which is pre-programmed. The catalysts are heated for one hour at this temperature. 
Subsequently, a n-hexane hydrogen mixture is flown through the catalyst layer at this 
temperature. The loading of the catalysts is 1 .1 g n-hexane/g Kat • h at a hydrogen to n-hexane 

15 molar ratio of 12:1. The preparation of this mixture is achieved by means of injecting n- 
hexane by means of a micro-dosage device into the central hydrogen supply line. A mixing 
vessel is connected after the injection site. The exit of the mixing vessel leads to a gas 
distribution unit to which eight restrictors ("Drosseln") are connected that are regulated with 
respect to through-flow. The gas pressure in the lines leading to the restrictors is 0.2 MPa. The 

20 eight reactors are connected with the restrictors that are controlled with respect to through- 
flow by means of dippings. For measuring and controlling the temperature in the reactors, one 
thermocouple protrudes into the catalyst layer of reactors 1, 3, 5, and 7, respectively. 
Temperature control of the reaction is performed in a manner so that the thermal voltages of 
the thermocouples of the four reactors are relayed to the setpoint device of the temperature 

25 control of the radiation oven by means of a rotating contact, wherein the measuring time for 
each thermocouple is 2 sec. After a reaction time of 60 min, samples are taken simultaneously 
from the eight reactor exits by means of a sampler device system. Subsequently, the samples 
are relayed automatically and subsequently into the gas chromatograph for the analysis of the 
reaction products. 

30 
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The results are shown in Table 1 . 
Table 1 



5 Catalytical performance figures of the Pt-AI 2 -03 catalysts as characterized according to the 
example: 



Catalyst 


n-hexane Conversion in Mol- 

% 


Selectivity of the formation of 
2,2-Dimethylbutane in MoI-% 


A 


22.4 ± 0.5 


6.0 ±0.3 


B 


38.9 ± 0.8 


12.5 ±0.4 


C 


36.2 ±0.9 


11.8±0.2 


D 


44.5 ±1.6 


15.7 ±0.4 


E 


18.6 ±0.6 


8.4 ± 0.3 


F 


36.9 ±1.1 


12.8 ±0.6 


G 


28.5 ±0.3 


10.4 ±0.3 


H 


31.2 ±0.4 


10.9 ±0.5 



10 The results show that reliable data can be obtained using the device according to the invention 
in a short time period and with a limited cost effort. 
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